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Die f olgenden Angaben sind den vom Anmelder attigereichten Urtterlagen etitrtommen 

@ Polymerbeschichtete, granulierte enzymhaitige Futtermittelzusatze und Verfahren zu deren Herstellung 

(§) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur HersteHung eE~ 
nes potymerbeschlchteten, granufierten, enzymhaEtigen 
Futtermittelzusatzes, die auf diese Weise erhaltlichen po 
lymerbeschichteten Futtermittelzusatze sowie pelletierte 
Futtermfttelzusammensetzungen, wefche unter Verwen- 
dung der polymerbeschichfeten Zusatze hergestellt wer- 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betnfTt neuartige Verfahren zur Herstellung polymerbeschichteter, granulierter, enzymhal- 
tiger Futtermittelzusatze, die auf diese Weise hergestellten polymerbeschichteten Granulate, sowie pelletierte Futtermit- 

5 telzusammensetzungen, welche unter Verwendung der polymerbeschichteten Granulate erhaltlich sind. 

Eg ist allgemein iiblich, Tierfutter Enzyme zuzugeben, um eine. bessere Eutterverwertu ng zu gewahrlekten. AuBerdem 
1st es gangige Praxis, Tierfutter in pelletierter Form zu verfuttern, da eine Pelletierung nicht nur die Futteraufhahme er- 
ieichtert, sondern auch die Handhabung des Putters verbessert. Daruber hinaus hat sich gezeigt, dass bestirnmte Futter- 
bestandteile durch Pelle-tierung besser verdaut werden und dem Futter zugesetzte Inhaltsstotre, wie z, B, Vitatnine, En- 

10 zyme, Spurenelemente, in der Euttermischung besser eingeschlossen werden konnen. 

Zur Verbesserung der Haltbarkeit solcher Futterpraparate ist auGerdem eine Hitzebehandlung von VorteiL Eine Hitze- 
behandiung erfolgt auch im Rahmen des fur die Konditionierung erforderlichen Pelletierens, bei dem das Futter mil 
Dampf versetzt und dadurch erhitzt und befeuchtet wird, Beim eigentlichen Pelietierschritt wird das Futter durch eine 
Matrix (Lochplatte) gcdriickt Andcrc in der Futtcrmittelindustrie zum Einsatz kommende Proze3sc sind das Extmdic- 

15 ren und Expandierem Die Hitzeeinwiricung bei all diesen Prozessen stellt insbesondere dann ein Problem dar, weon En- 
zyme, die in der Regel thermisch instabil sind, in der Zusammensetzung enthaiten sind, Es wurden daher verschiedene 
Anstrengungen untemommen, die thermische Stabilitat und insbesondere die Pelletierstabilitat enzymhaltiger Futtermit- 
telzusammensetzungen zu verbessera. 
In der EP-A-0 257 996 wird beispielsweise vorgeschlagen, Enzyme fur Futtermischungen dadurch zu stabilisieren, 

20 dass sie im Gemisch mil einem Trager, der einen Hauptanteil an Getreidemehl aufweist, pelletiert werden. 

In der WO 92/1 2645 wird vorgeschlagen, Futtermittelenzyme in sogenanntes T-Granulat einzuarbeiten. Dieses T-Gra~ 
nulat umfassr. einen Anteil von 2 b!s 40Gew.-% Cellulosefasern. Dieses spezielle Granulat wird dann in spezlflscher 
Weise beschichtet. Die Beschichtung umfasst einen hohen Anteil, vorzugsweise etwa 60 bis 65 Gew.-% eines anorgani- 
schen Fullstoffes, wie z. B. Kaolin, Magnesiumsilicat oder Calciumcarbonat Wie aus den Ausfiihrungsbeispielen der 

25 WO 92/12645 hervorgeht, ist eine einstuflge Auftragung der Beschichtung nicht moglich. Vielmehr mussen in mehreren 
Schritten abwechseind ein hochschmelzendes Fett oder Wachs und der Fullstoff auf das T-Granulat aufgetragen werden. 
Die Nachteile des in diesem Stand der Technik vorgeschlagsnen Losungswegs fur eine Verbesserung der Pelletierstabi- 
litat sind evident, Zum einen ist ein gmz spezielles Tr/agermaterial zwingend erforderlich, zum anderen ist eine aufwen- 
dige mehrstuhge Beschichtung des Tragermateriais notwendig. 

30 Mit Fett oder Wachs beschichtete Granulate weisen zudem Nachteile auf. Trotz Trennmittel neigen diese Produkte 
wahrend der Lagerung zum Verkleben. Aufgrund der Hydrophobic der Beschichtung losen sich die Granulate viei 
schlechter auf, Es konnte gezeigt werden, dass durch diese spezielle Beschichtungsarten die Bioverfiigbarkeit der In- 
haltsstofle der Granulate verringert wird. 
Es ist deshalb Aufgabe der vorliegenden Erfindung neuartige pelletierstabile Futtermittelzusatze, die oben genannte 

35 Nachteile nicht aufweisen, und Verfahren zu deren Herstellung bereitzustellen. ErflndungsgemaB wurde uberraschender- 
weise festgesiellt, dass pelletierstabile Futtermittelzusatze auch unabhangig von dem aus dem Stand der Technik bekann- 
ten T-Granulat-Trager hersteilbar sind, wenn man ein enzymhaltiges Rohgranulat mit einem fullstoffixeien organischen 
Polymeruberzug versieht. Uberraschenderweise konnte auBerdem festgesteLlt werden, dass die erfindungsgemaBen poly- 
merbeschichteten Futtermittelzusatze eine ausgezeichnete Pelletierstabilitat besitzen, einen wirksamen Schutz vor En~ 

40 zymexposition bieten, die Lagers tabili tat der Futtermittelzusatze und insbesondere die Stabilitat in Mineralfutter und Mi- 
neral prMmix deutlich verbessern. 

Ein erster Gegenstand der Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines polymerbeschichteten, granuiierten, 
enzymhaltigen Futtermittelzusatzes, wobei man 

45 (1) ein Gemisch umfassend einen futtermitteltaugiichen IHger und wenigstens em Bnzyrn zu einem Rohgranulat 

verarbeitet; und 

(2) das Rohgranulat, vorzugsweise nach Trocknung, z. B. auf eine Restfeuchte von kleiner etwa 10 Gew.-%, mit ei- 
nem futterrnitteltauglichen organischen Polymer beschichtet, indem man das Rohgranulat 

(2a) in einem Wirbelbett mit einer Schmelze, einer Losung oder einer Dispersion des organischen Polymers 
50 bespriiht oder in einem Wirbelbett eine Pulverbeschichtung mit dem organischen Polymer durchftihrt; oder 

(2b) in einem Mischer durch Aufschmelzen des organischen Polymers beschichtet, oder mit einer Schmelze, 
einer Losung oder einer Dispersion des organischen Polymers bespriiht oder eine Pulverbeschichtung mit dem 
organischen Polymer durchftihrt; 
und das jeweils erhaltene polymerbeschichtete Granulat gegebenenfalls nachtrocknet, abkuhlt und/oder von Grob- 
55 anteilen befreit. 

Das Rohgranulat kann dabei auf verse hidden sic Weise hergesielli werden. Beispielsweise kann man ein Gemisch, um- 
fassend den futterrnitteltauglichen Trager und eine Losung wenigstens eines Enzyms durch Extrusion, Mischergranula- 
tion, Wirbelschichtgranulation, Telleragglomeration oder Kompaktierung in an sich bekannter Weise zu einem Rohgra- 
60 nulat verarbeiten. Bevorzugt erfolgt die Herstellung durch Mischergranulation oder Extrusion. Insbesondere durch Ex- 
trusion wird eine homogene Korngrofie, & II enge Korngroftenverteilung des Granulats, gewahrleistet. AbschlieJ3end 
wird das Rohgranulat vorzugsweise getrocknet. 

AuBerdem kann es je nach Extrusionsprozess erforderlich sein, das noch feuchte Rohgranulat vor Durchfiihrung der 
Trocknung und Polymerbeschichtung zu spharonisieren, wodurch insbesondere die Bildung unerwunschter Staubanteile 
65 verringert wird. 

Bevorzugt ist eine Herstellung des Rohgranulats im Extruder, gegebenenfalls gefolgt von einem Spharonisierungs- 
schritt. Ein derartiger Granulierprozess umfasst im Wesentlichen folgende Schritte: 


7 


1) Anmaischen der zu granulierenden Masse 

2) Extrudierung 

3) Spharonisierung (optional) 

4) Trocknung 

5 

Das Anmaiechen erfblgt dabei in einem Mischer bzw. Kneter. Dazu werden die Feststoffe (z, B. Mais s tar ke-Trager) 
mit der rlussigen Phasen (z, B. Enzymldsung) intensiv vermischt Wichtig fur den spateren Extrusionsschritt ist. die Ein- 
stellung der richtigen Konsistenz; dies geschieht iiber die Variation der Fliissigkeitsmenge, Da in der Regel auf eine be- 
sttrnmte Enzymaktivitat eingestellt werden muss, kann die Menge an Enzymlosung nicht frei variiert werden. Die Kon- 
sistenz wird daher durch Zu3atz von Wasscr oder einer wassrigen Ld3ung, die gegcbenenfaib einen Binder enthalt, ein- io 
gestellt. 

Das Extrudieren erfoigt in einem Apparat, bei dem die zu granuiierende Masse durch eine Matrize gedriickt wird, Der 
Lochdurchmesser der Matrize bestirnmt den Teilchendurchmesser und Hegt zwischen 0,5 und 2 mm. Die ausgeformten 

Stranglinge gelangeu in den anschlieftenden Spheroniser. Bci rich tiger Konsistenz der eu granulierenden Ma&se ergibt 
sich ein nur geringer Ternperaturanstieg beim Passieren der Matrize (bis ca, 20°C), 1st die Masse zu trocken, 1st der Tern- 15 
peraturanstieg und der Druckaufbau viel hoher, was zu teilweisem Verlust an Enzymaktivitat fuhren kann. 

Geeignete Extruder werden z. B. ais Domextruder oder Korbextruder bezeichnet und unter anderem von Firmen wie 
Fitzpatrick oder Bepex vertrieben. 

Der Spheronizer besteht im Wesentlichen aus einer horizontal rotierenden Scheibe, auf der die Stranglinge durch die 
Zentrifugaikraft an die Wand gedriickt werden, Die Stranglinge brechen an den durch den Extrusionsprozess vorgegebe- 20 
nen Mikrokerben auf, so dass zylinderformige Teilchen mit einem Verhaltnis von Durchmesser zu Langen von etwa 
1 : 1,3 bis I : 3 entstehem Durch die Beanspruchung irn Spheronizer werden die zunachst zylinderformigen Teilchen et- 
was gerundet. 

SchlieElich werden die Teilchen getrocknet. Dies geschieht bevorzugt in einem Wirbelschichtirockner, in dem er~ 
warmte Luft von unten durch die Produktschicht geleitet wird. Die Luftmenge wird daher so eingestellt, dass die Teii- 25 
chen fluidisiert werden und wirbeln. Durch den Warmeubergang Lufl/Teilchen wird das Wasser verdunstet Da enzym- 
haitige Produkte sehr temperaturlabil sind, ist darauf zu achten, dass die Produkttemperatur nicht zu hoch ansteigt, & h. 
in der Regel nicht uber 50°€, bevorzugt nicht iiber 40 bis 45°C Die Trocknung kann kontinuierlich und diskontinuierlich 
erfolgen. 

Nach der Trocknung kann das Granulat noch mittels eines Siebes fraktioniert werden (optional). Grob» und Feingut 30 
konnen gemahlen und in den Mischer zum Anmaischen der Granuliermasse ruckgefuhrt werden. 

Granulierung und/oder Polymerbeschichtung konnen im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens kontinuierlich 
oder diskontinuierlich durchgefuhrt werden. Granulieren und Polymerbeschichtung konnen au&erdem als getrennte Ver- 
fahrensschritte oder aneinander gekoppelt durchgefuhrt werden. 

GemaB einer ersten bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird das Rohgranulat in einem 35 
Wirbelbett vorgelegt, verwirbelt und mit durch Aufsprtihen einer wassrigen oder nichtwassrigen, vorzugsweise wassri- 
gen, Losung oder Dispersion des organischen Polymers beschichtet Dazu verwendet man vorzugsweise eine moglichst 
hochkonzentrierte, noch spnihfahige Fltissigkeit, wie z. B. eine 10 bis 50 gew.-%ige wassrige oder nichtwassrige Losung 
oder Dispersion wenigstens eines Polymers, das ausgewahlt ist unter 

40 

a) Polyalkyknglykolen, ircsbesandere Polyelhylenglykolen, mit einem ^ahlenmiflleren MoleknlfltgewieM vnn 

etwa 400 bis 15 000, wie z. B. etwa 400 bis 10 000; 

b) Polyalkyienoxid-Polymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 4 000 
bis 20 000, wie z. B, etwa 7 700 bis 14 600; insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen und Polyoxypro- 
pylen; 45 

c) Polyvinylpyrrolidon mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 7 000 bis 1 000 000, wie z. B. etwa 
44 000 bis 54 000; 

d) VinylpyrrolidonTOnylacetat-Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 30 000 bis 
100 000, wic z< B. etwa 45 000 bis 70 000; 

e) Polyvinylalkohol mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 10 000 bis 200 000, wie z. B. etwa 50 
20 000 bis 100 000; und 

f) HydroxypropylmethyiceiMose mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 6 000 bis 80 000, wie 
z.B. etwa 12 000 bis 65 000. 

GemaB einer weiteren bevorzugten Verfahrensvariante verwendet man zur Beschichtung eine 10 bis 40 gew.-%ige, 55 
vorzugsweise etwa 20 bis 35 gew.-%ige, spnihfahige wassrige oder nichtwassrige Losung oder Dispersion wenigstens 
eines Polymers, das ausgewahlt ist unter: 

g) Alkyl(meth)acrylat-Polymeren und -Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
100 000 bis 1 000 000; insbesondere Ethylacrylat/Methylmethacrylat-Copolymeren und Methylacrylat/Ethylacry- 60 
lat-Copolymeren; und 

h) Polyvinylacetat mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 250 000 bis 700 000, ggf. stabilisiert mit 
Polyvinylpyrrolidon. 

Im Allgemeinen wird man wassrige Losungen oder wassrige Dispersionen aus folgenden Grunden bevorzugen: Es 65 
sind keine besonderen MaBnahmen zur Aufarbeitung bzw, Ruckgewinnung der Losungsmittel notwendig; es sind keine 
besonderen MaBnahmen zum Explosionsschutz erforderlich; einige Beschichtungsmaterialien werden bevorzugt als 
wassrige Losungen oder Dispersionen angeboten. 
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In Sonderfallen kann jedoch auch der Einsatz einer nichtwassrigen Losung oder Dispersion von Vorteil sein. Das Coa~ 
tmgmaterial lost eksh sehr gut bzw. es kann ein vorteilhaft groBer Anteil des Coatingmaterials dispergiert werden. Auf 
diese Weise kann eine Spriihflussigkeit mit hdherem Feststoffanteii versprOht werden, was zu kurzeren Prozesszeiten 
fuhrt. Die niedrigere Verdampfungsenthalpie des nichtwassrigen Losungsmittels fUhrt ebenfalls zu kurzeren Prozesszei- 
5 ten, 

ErfindungsgcmaB brauchbarc Dispcrsioncn orhalt man, indcm man obige Poiymere in einer wiissrigen oder nichtwiiss 
rigen, vorzugsweise wassrigen Flussigphase, gegebenenfalls unter Mitverwendung eines iiblichen Dispeigierhilfsmit- 
tels, dispergiert. Das Aufsprtihen einer Polymerlosung oder Dispersion wird vorzugsweise so durchgefuhrt, dass man das 
Rohgranulat in einer Wirbelschichtapparatur oder einem Mischer vorlegt und unter gleichzeitigem Erwarrnen der Vor- 
10 lags? das Spxuhgut aufspruhl Dk Encrgiczufubr. oifolgt in der Wkbclscbichtapparatur duich Kontakt mit erwHrmtem 
Trocknungsgas, hauflg Luft, im Mischer durch Kontakt mit der beheizten Wandung und gegebenenfalls mit beheizten 
Mischwerkzeugen. Eine Vorwarmung der Losung oder Dispersion kann dann sinnvoil sein ? weon dadurch Spriihgut mit 
hoherem Trockensubstanzanteii verspriiht werden kann. Im Falle der Verwendung von organischen Flussigphasen ist 
eine LOsungsmiUetrtlckgewinnung zweekm&Big. Die Produkitemperauir wHhiend des Cu a tings sollte im Bereieh vun 
IS etwa 35 bis 50°C liegen. Das Coating kann in der Wirbelschichtapparatur prinzipiell im Bottom-Spray- Verfahren (Duse 
sitzt im Anstromboden und spriiht nach oben) oder im Top-Spray- Verfahren (Coating wird von oben in die Wirbelschicht 
eingespruht) durchgefuhrt warden* 

Als Beispiele fur geeignete Polyalkylenglycole a) sind zu nennen: Polypropylengiycole und insbesondere Polyethy- 
Lenglycole unterschiedlicher Molmasse, wie z, B. PEG 4000 oder PEG 6000, erhaltlich von der BASF AG unter den 
20 Handelsnamen Lutrol E 4000 und Lutrol E 6000, 

Als Beispiele fur obige Poiymere b) sind zu nennen: PoLyethylenoxide und Polypropylenoxide, Ethylenoxid/Propylen- 
oxid-Mischpolymere sowie Blockcopolymere, aufgebaut aus Polyethylenoxid- und Polypropylenoxidblocken, wie z. B. 
Poiymere, die von der BASF AG unter der Handelsbezeichnung Lutrol F68 und Lutrol F127 erhaltlich sind, 

Von den Polymeren a) undb) konnen vorzugsweise hochkonzentrierte Losungen von bis zu etwa 50 Gew,-%, wie z, B. 
25 etwa 30 bis 50 Gew.~%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, vorteilhaft eingesetzt werden. 

Als Beispiele fur obige Poiymere c) sind zu nennen: Polyvinylpyrrolidone, wie sie beispielsweise von der BASF AG 
unter dem Handelsnamen Kollidon oder Luviskol verlrieben werden. Von diesen Polymeren konnen hochkonzentrierte 
Losungen mit einem Feststoffanteil von etwa 30 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, vorteilhaft 
eingesetzt werden, 

30 Als Beispiel fur oben genannte Poiymere d) ist zu nennen: ein VinylpyrroIidonA^inylacetat-Copolymeres, welches von 
der BASF AG unter der Handelsbezeichoung Kollidon VA64 vertrieben wird. Von diesen Copolymeren konnen hoch- 
konzentrierte Losungen von etwa 30 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, besonders vorteilhaft 
eingesetzt werden. 

Ais Beispiel fur obige Poiymere e) sind zu nennen; Produkte, wie sie beispielsweise von der Fa. Hoechst unter der 

35 Handelsbezeichnung Mowiol vertrieben werden. Von diesen Polymeren konnen L5sungen mit einem Feststoffanteil im 
Bereich von etwa 8 bis 20 Gew.-% vorteilhaft eingesetzt werden. 

Als Bftispiela fur geeignete Poiymere f) sind zn nennen r Hydrox ypropyl methyl eel lnlosen, wie sie z. vertrieben wer- 
den von Shin Etsu unter dem Handelsnamen Pharmacoat. 
Ais Beispiele fur oben genannte Poiymere g) sind zu nennen: Aikyi(meth)acryIat-Polymere und -Copolymere, deren 

40 Alkylgruppe 1 bis 4 Kohlenstoffatome aufweist. Als konkrete Beispiele fur geeignete Copolymere sind zu nennen: 
Ethylacrylat/Methylmethacrylat-Copolymere r welche beispielsweise unter den Handelsnamen Kollicoat EMM 3QD von 
der BASF AG oder unter dem Handelsnamen Eutragit NE 30 D von der Fa. Rohm vertrieben werden; sowie Methacryl- 
at/Ethylacrylat-Copolymere, wie sie beispielsweise unter dem Handelsnamen Kollicoat MAE 30DP von der BASF AG 
oder unter dem Handelsnamen Eutragit 30/55 von der Fa. Rohm vertrieben werden. Derartige Copolymere konnen bei- 

45 spiels weise als 10 bis 40 gew,-%ige Dispersionen erfxndungsgemaft verarbeitet werden. 

Als Beispiele fur obige Poiymere h) sind zu nennen: Polyvinylacetat-Disperslonen, welche mit Poly vinylpyrrolidon 
stabilisiert sind und beispielsweise unter der Handelsbezeichnung Kollicoat SR 30D von der BASF AG vertrieben wer- 
den (Feststoffgehalt der Dispersion etwa 20 bis 30 Gew.~%), 

GemaB eiiiei zwclten bevorzugten Ausfiibmngsfbrra des ermidungsgcmaBcn Vcrfahrcns wird das Rohgranulat in ci- 

50 nem Wirbelbett vorgelegt und pulverbeschichtet, Die Pulverbeschichtung wird vorzugsweise mit einem Pulver eines fe- 
sten Polymers durchgefuhrt, das ausgewahlt ist unter Hydroxypropylmethylcellulosen (HPMC) mit einem zahlenmittle- 
ren Molekulargewicht von etwa 6 000 bis 80 000; im Gemisch mit einem Weichmacher, Fur eine Pulverbeschichtung 
eignen sich auch alle anderen Coatmgmaterialien, die pulverfonmg vorliegen konnen und weder als Schmelze noch als 
hochkonzentrierte Losung (z. B. der Fall bei HPMC) aufgetragen werden konnen. 

55 Die Pulverbeschichtung wird vorzugsweise so durchgefuhrt, dass man das Coatingmaterial kontinuierlich dem im 
Wirbelbett vorgelegten Rohgranulat zudosiert. Die feinen Partikel des Coatingmaterials (PartikelgrdGe im Bereich von 
etwa 10 bis 100 pm) legen sich an die relativ rauhe Oberflache des Rohgranulats. Durch Emspruhen einer Weichmacn- 
erlosung werden die Coatingmaterialteilchen miteinander verklebt. Beispiele fur geeignete Weichmacher sind Polyethy- 
lenglycollosungen, Triethylcitrat, Sorbitlosungen, Paraffindl und dergleichen. Zur Entfernung des Losungsmittels erfolgt 

60 die Beschichtung unter leichtem Erwarrnen. Die Produkttemperatur liegt dabei bei weniger als etwa 60°C } wie z. B> bei 
etwa 40 bis 50°C 

Prinzipiell kann die Pulverbeschichtung auch in einem Mischer durchgefuhrt werden. In diesem Fall wird das Pulver- 
gemisch zudosiert und ebenfalls mit einer Duse der Weichmacher eingedust. Die Trocknung erfolgt durch Zufuhrung 
von Energie liber die Wand des Mischers und gegebenenfalls uber die Ruhrwerkzeuge. Auch hier sind wie bei der Be- 
65 schichtung und Trocknung im Wirbelbett niedrige Produkttemperaturen einzuhaltem 

GemaB einer dritten bevorzugten Ausfiihrungsform des erflndungsgemaBen Verfahrens erfolgt die Beschichtung des 
in einem Wirbelbett oder Mischer vorgelegten Rohgranulats mittels einer Schmelze wenigstens eines Polymers, das aus- 
gewahlt ist unter 


a) Polyalkylenglylcolen, insbesondere Polyethylenglykolen, mit einem zahlenmittleren Molekulaigewicht von 
etwa 1 000 bis 15 000, wie z, B. etwa 1 000 Ms 15 000; und 

b) Polyalkylenoxid-Polymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmittleren Molekulaigewicht von etwa 4 000 
bis 20 000 T insbesondere Blockcopolyrneren von Polyoxyethylen und Polyoxypropylem 

5 

Das Schmelzcoating in einer Wirbelschicht wird vorzugsweise so durohgefuhrt, dass man das zu coatende GranuLat in 
der Wirbelschichtapparatur vorlegt. Das Coatingmaterial wird in einem externen Reservoir aufgeschmolzen und bei- 
spielsweise liber eine beheizbare Leitung zur Spriihduse gepurnpt. Eine Brwarmung des Dusengases ist zweckmaftig, 
Spruhrate und Eintrittstemperatur der Schmelze mussen so eingestellt werden, dass das Coatingmaterial noch gut auf der 
Oberfiache des Cranulats vcrlauft und dieses gkichmaBig iiberzieht Erne Vorwarmung des Granulats vor Einspruhung 10 
der Schmelzen ist mSglich. Bei Coatingmaterialien mit hohem Schmelzpunkt muss beachtet werden, dass die Produkt- 
temperatur nicht zu hoch eingestellt wird, urn den Verlust an Enzymaktivitat zu minimieren. Die Produkttemperatur 
sollte im Bereich von etwa 35 bis 50°C Liegen. Auch das Schmelzcoating kann im Prinzip nach dem Bottom-Spray- Ver- 
falueu udcjr uaeh deui Tbp-Spiay-Vbxfalueu duichgefuhrt wexdeu. Das Sclmie bloating in ©uicon Mischer kmm auf £wei 
verschiedene Weisen durchgeflihrt werden. Entweder legt man das zu coatende Granulat in einem geeigneten Mischer 15 
vor und spruht eine Schmelze des Goatingmaterials in den Mischer ein. Eine andere Moglichkeit besteht darin, das in fe- 
ster Form vorliegende Coatingmaterial mit dem Produkt zu vermischen. Durch Zufuhrung von Energie uber die Behal- 
terwand oder Uber die Mischwerkzeuge wird das Coatingmaterial aufgeschmolzen und tiberzieht so das Rohgranulat, Je 
nach Bedarf kann von Zeit zu Zeit etwas Trennmittel zugegeben werden, Geeignete Trennmittel sind beispielsweise Kie- 
selsaure, Talkurn, Stearate und TricakiumphosphaL 20 

Der zur Beschichtung verwendeten Polymerlosung, -dispersion oder -schmelze konnen gegebenenfalls weitere Zu- 
satze, wie z. B, mikrokistalline Cellulose, Talkum und Kaolin, zugesetzt werden, 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft granulierte, polymerbeschichtete Futtermittelzusatze, umfassend eine 
feste granulierte Mischung aus einem futtermitteltauglichen Trager und wenigstens einem Enzym, beschichtet mit einem 
futtermitteltauglicben organischen Polymer, ausgewahlt unter den oben beschriebenen Polymeren a) bis g). 25 

Die erfmdungsgemaGen Futtermittelzusatze besitzen vorzugsweise eine maximalen KorngroBe von etwa 0,4 bis 
2 mm, insbesondere von etwa 0,5 bis 1 mm. 

Der Gewichtsantetl des Polymer-Coatings am Gesamtgewicht des beschichteten Futtermittelzusatzes liegt im Bereich 
von etwa 3 bis 25 Gew^%, vorzugsweise 5 bis 20 Gew,-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des fertigen Futtermittelzu- 
satzes. Der Restfeuchtegehalt des poiymerbeschichteten Futtermittelzusatzes wird in erster Linie von der Hygroskopizi- 30 
tat des Polymermaterials bestimmt Im Allgemeinen liegt der Restfeuchtegehalt im Bereich von etwa 1 bis 10Gew.-%, 
wie z, B. 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der beschichteten Granulate. 

Der Bnzymanteil am Gesamtgewicht des beschichteten Granulats liegt bei etwa 5 bis 30 Gew.~%. 

Die erfindungsgemaBen Futtermittelzusatze enthalten wenigstens ein Enzym, das ausgewahlt ist unter Oxidoredukta- 
sen, Transferase^ Lyasen, Isomerasen, Ligasen und Hydrolasen. 35 

Beispiele fiir Hydrolasen, d, h. Enzyme, welche eine hydrolytische Spaltung von chemischen Bindungen bewirken, 
sind F.sterasen, Glycosidasen, Etherhydrolasen, Proteasen, Amidasen, Aminidasen, Nitrilasen und Phosphatasen. Glyco- 
sidasen umfassen sowohl Endo- als auch Exo-Glucosidasen, die sowohl a- ais auch p-glycosidische Bindungen spalten. 
lypische Beispiele hierfiir sind Amylasen, Maltasen, Zellulasen, Endo-Xylanasen, p-Glucanasen, Mannanasen, Lyso- 
zyme, Galaktosidasen, p-Glucuromdasen und dergleichen. Bevorzugt sind insbesondere Nichtstarkepolysaccharid-spal- 40 

tende- Enzyme, wie z. B r Amylase, Glucan3se. ; und Xylanase, sowie Phosphatase.^ wse insbesondere Phytase, Besonders 
bevorzugte Futtermittelzusatze enthalten 1 x 10 4 bis 1 x 10 5 U Phytase pro Gramm Gesamtgewicht des Futtermittelzu- 
satzes. 1 U Phytase ist dabei defmiert als die Freisetzung von 1 Mikromol anorganischemPhosphat pro Minute aus einem 
UberschuB an Phytat. 

Als mttermitteltaugliche Trager materialmen konnen iibliche inerte Trager verwendet werden. Ein "inerter" Trager darf 45 
keine negativen Wechselwirkungen mit dem (den) Enzym(en) des erfindungsgemaBen Futterzusatzes zeigen, wie z. B. 
eine irreversible Inhibierung der Enzymaktivitat bewirken, und muss fiir die Verwendung als HiifsstofT in Futtermittel- 
zus&tzen unbedenklich sein. Als Beispiele fur geeignete Iragermateri alien sind zu nennen: niedermoiekulare anorgani- 
sche oder organische Verbindungen sowio hohcr molekulare organischc Vorbindungon naturlichcn odc-r synthctischen 
Ursprungs. Beispiele fiir geeignete niedermolekulare anorganische Trager sind Salze, wie Natriumchlorid, Calciumcar- 50 
bonat, Natriumsulfat und Magnesiumsulfat. Beispiele fiir geeignete organische Trager sind insbesondere Zucker, wie 
z. B. Glucose, Fructose, Saccharose sowie Dextrine und Starkeprodukte. Als Beispiele ftfc hohermolekulare organische 
Trager sind zu nennen: Starke- uud Cellulosepraparate, wie insbesondere Malsstarke, oder Getreideinehle, wie z. B. Wei- 
zen-, Roggen-, Gersten- und Hafermehl oder Gemische davon t Das Mgermaterial ist in dem poiymerbeschichteten Gra- 
nulat, bezogen auf Trockenbasis, in einem Anteil von etwa 10 bis 85 Gew.-%, vorzugsweise etwa 50 bis 85 Gew.-%, ent- 55 
h alien. 

Neben Enzym und TTagermaterlal konnen weitere Zusatze im Granulat enthalten sein, wie z, B, als Bnzymstabilisato- 
ren wirkende anorganische Salze mit zweiwertigen Kationen, wie beispielsweise Zinksulfat, Magnesiumsulfat und Cal- 
ciumsulfat in einem Anteil von etwa 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise etwa 0,5 bis 5 Gew.-%. AuBerdem konnen im 
Granulat weitere ernahrungsrelevante Zusatze, wie z, B, Vitamine (beispielsweise Vitamine A, Bi, ~Bz> Be, Bt2? B, K3 60 
und dergleichen) oder Spurenetemente (wie z. B. Mangan, Bisen, Kupter, Zink, lod, yelen in Form geeigneter $alze) ? 
vorliegen, Der Gesamtanteil solcher Zusatze kann beispielsweise im Bereich von 1 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das 
Trockengewicht des beschichteten Granulats, liegen, 

Sollten die Klebeeigenschaften des eingesetzten Enzyms nicht ausreichen, um ein mechanisch stabiles Rohgranulat zu 
erzeugen, so ist die Verwendung von BindemitteLn als zusatzliche Granulierhilfsmittel von Vorteil. Ais Beispiele fur ge- 65 
eignete Bindemittel sind zu nennen: Losungen von Kohlehydraten, wie z, B. Glucose, Saccharose, Dextrine und derglei- 
chen, Zuckeralkohole, wie z. B. Mannit, oder Polymerlosungen, wie beispielsweise Losungen von Hydroxypropylme- 
thylcellulose (HPMC), Polyvinylpyrrolidon (PVP), ethoxilierte Cellulose ^BC), Ethylcellulose oder Propyicellulose. Der 


5 


Bindemittelanteil, bezogen auf das Trockengewicht des beschichteten Granulats, liegt beispielsweise im Bereich von 
etwa 0 bis 20 Gew,-%, wie z. B. 1 bis 6 Gew,-%, je nach Art und Klebeeigenschaften des verwendeten Bindemittele. 

Bin weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft pelletierte Futtermittelzusammensetzungen, welche neben ublichen 
Bestandteilen wenigstens einen Futtermittelzusatz gemaB obiger Definition als Beimischung enthalten. 
5 SchlieBlich betrifft die Brfmdung auch die Verwendung eines Futtermittelzusatzes naeh obiger Definition zur Herstel- 
lung von pcllcticrtcn Futtcrmittclzusammcnsctzungen. 

Zur Herstellung der pelletierten Futtermittelzusammensetzungen werden die erfindungsgemaB hergestellten beschich- 
teten Enzymgranulate mit iiblichem Tierfutter (wie z, B, Schweinemastfutter) vermischt. Der Enzymgranulatanteil wird 
so gewahlt, dass der Enzymgehalt z. B, im Bereich von 10 bis 1.000 ppm Begt AnschlieBend wird das Futter mit Hilfe 
10 einer geeiguetcn Pfelfctpiesse pclletieit* Dazu wild das Futteigemiscti iibliclnsrweisc duieh DaiupMuleituug kuudiliu- 
niert und anschlieBend durch eine Matrize gepresst Je nach Matrize konnen so Pellets von etwa 2 bis 12 mm Durchmes- 
ser hergestellt werden. Die ho'chste Prozesstemperatur tritt dabei beim Pressen des Gemisches durch die Matrize auf 
Hier konnen Temperaturen im Bereich von etwa 60 bis 100 oc erreicht werden. 

Die vorliegende Erfindung wird nun an Hand der folgenden nicht Hmiderenden Beispiele und der beiliegenden Figu- 
15 ren naher erlautert 

In Fig. 1 ist schematisch eine Wirbelbetttrockner-Anlage zur diskontinuierlichen Herstellung eines poiymerbeschich- 
teten Granulats gezeigt. In einen Wirbelbetttrockner 1, versehen mit einem Innenfilter 2 und einem Lochboden 3, wird 
von unten mit Hilfe des Geblases 5 Luft L, die durch die Heizung 6 vorgewarmt wurde, eingeleitet Uber die Produktauf- 
gabe 4 wird eine Ftillung spharvnisiertes, getrocknetes RohgranuLat T zu Beginn des Prozesses in den Wirbelbetttrockner 

20 1 vorgelegt und durch die vorgewarmte Luft verwirbelt Auf das so gebildete Wirbelbett wird Polymerlosung E uber die 
Spruhvorrichtung 7 mit Hilfe von Druckluft D in den Wirbelbetttrockner oberhalb des Wirbelbettes eingesprtiht. Sobald 
die gewunschte Menge eingesprtiht ist, wird die Zufuhr von Polymerlosung E unterbrochen, das Rohprodukt gegebenen- 
falls im Wirbelbett nachgetrocknet und uber den Produktaustrag 9 aus dem Wirbelbetttrockner 1 in die Siebvorrichtung 
10 geleitet, wo es in Grobgut G und Produkt P mit der gewunschten KorngroBe aufgetrennt wird. Die Prozessabluft A 

25 wird nach Durchtritt durch den Innenfilter 2 uber die Ableitung 8 zum Abluflfilter 11 geleitet, dort von Feinstteilen be- 
freit, welche im Behalter 12 gesammelt werden, und wird uber das Geblase 13 aus der Anlage entfernt 

Fig. 2 zeigt schematisch eine diskontmuierliche Mischvorrichtung zur Herstellung polymerbeschichteter Granulate, In 
einen Mischer 21, der mit einem Heizmantel 22 und einem uber den Motor M angetriebenen Riihrwerk 23 versehen ist, 
wird uber die Produktaufgabe 24 Rohgranulat T sowie festes Coatingmaterial C gieichzeitig oder zeitlich versetzt einge- 

30 leitet. Mit Hilfe des Fleizmantels 22 wird der Mischer soweit erwarmt, dass das Coatingmaterial schmilzt und auf dem 
Granuiat eine gieichmaBige Beschichtung ausbildet. Nach Ausbildung der Polymerbeschichtung wird durch Verringe- 
rung der Heizleistung die Temperatur im Mischer so weit verringert, dass die Polymerbeschichtung verfestigt. Anschlie- 
Bend wird das Rohprodukt iiber den Produktaustrag 25 zum Sieb 26 geleitet wo es in Grobgut G und Produkt P mit der 
gewunschten KorngroBe aufgetrennt wird. 

35 

Beispiel 1 

Wirbelbettcoating mit wassriger Polyvinylalkohol-LOsung 

40 Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um em phytasehaltiges Granuiat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca, 6500 U/g* Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 um und eine mittlere 

PartikelgroBe von 550 um (Siebanalyse), 

Als Coatingmaterial wurde Polyvinylalkohol (PVA) der Fa. Hoechst (Charge-Nr, 601 B4 1153; Handelsname Mowiol 
8/88) mit einem Restfeuchtegehalt von < 1 % verwendet. Fur die Versuchsdurchf uhrung wurde ein Laborwirbelbett Ae- 

45 romat Typ MP-1 der Fa + Niro-Aeromatic verv/sridet, Als VorlagegeraB wurde ein Kunststoffkonus mit cincm Anstrom- 
boden-Durchmesser von 170 mm und ein Lochboden mit 12% freier Flache eingesetzt. 

Das im Wirbelbett vorgelegte Bnzymgranulat (700 g) wurde unter Wirbeln mit einer Zulufttemperatur von 45 bis 55 °C 
und Zuluftmenge von 50 m 3 /h auf 45°C Frodukttemperatur erwarmt. Der Polyvinylalkohol (78 g) wurde in einem Be- 
chergias bdi Raumtempciatur untci Ruhien In VE-Wasser (702 g) gdOst. Da als Losung aufgespruhtei Poly viaylalkuiiol 

50 starke Verklebungseigenschaften zeigt, wurde Talkum eingeschlemmt (15,6 g entsprechend 20%, bezogen auf PVA), um 
diese Eigenschaft zu verringern. Die so erhaltene Talkum-Dispersion wurde auf einem Magnetriihrer 30 min geriihrt, um 
sie zu homogenisieren und das Talkum feinst zu verteilen, und ein Verstopfen der Diise zu vermeiden. Die Dispersion 
wurde zum Versprtihen auf 35°C erw&rmt, um die Ylskositat abzusenken, wodurch die Herstellung eines feineren SprUh- 
films ermoglicht wurde. Wegen der starken Filmbildung wurde die Spnihrate nur auf 1-2 g/min eingestellt. Die Disper- 

55 sion wurde mit einer Membranpumpe gefordert und bei 1,5-2 bar Spriihdruck im Topspray verfahren mitteis einer Zwei- 
stoffdiase (1,2 mm) auf das Enzymgranulat aufgesprtiht. Wahrend des Sprtihens wurde die Zuluftmenge schrittweise auf 
140 m 3 /h erhoht, um die Wirbeiung aufrecht zu erhaitem Durch die erwarmte Zuluft wurde das Wasser der Coatinglo- 
sung verdunstet und der Polyvinylalkohol legte sich als Schutzhulle (Coating) um die GranulatpartikeL Die Spriihdauer 
betrug 540 min, wobei die Produkttemperatur 45 °C und die Zulufttemperatur 45 bis 52°C betrug. AnschlieBend wurde 

60 das Produkt bei 45°C Produkttemperatur 25 min getrocknet, wobei die Zuluftmenge wieder auf 100 mVh abgesentct 
wurde, um den Abrieb der Coatinghiille moglichst gering zu halten. Das Produkt wurde unter Wirbeln auf 30°C Produk- 
temperatur abgekuhlt, 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 4% 

65 Phytase-Aktivitat: ca, 6 000 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit relativ rauher Oberfiache, geschlossene Hulle. 
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Beispiel 2 

Wirbelbettcoating mit einer wassrigen Polyethylenglycol 6000-Losung 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phy tasehaitiges Granuiat mit einern Restfeuchtegehait von 6 bis s 
7% und einer Aktivitat von oa. 6 500 U/g< Die Granulate batten eine KorngroBe von maximal 850 jjm und eine mittlere 
PartikelgroBe von 570 pm (Siebanalyse). 

Als Coatingmaterial wurde Polyethylenglycol 6000 der Fa. SERVA (Lot. 09515, Restfeuchtegehait von < 1%) ver- 
wendet. Fur die Versuchsdurchftihrung wurde ein Laborwirbelbett Aeromat Typ MP-1 der Fa. Niro-Aeromatic verwen- 
det. Als Voi-lagegefaft wurde cin Kunststoffkorius mit einem A nsfromboden- Dure limes scr von 110 mm und ein Lochbo- to 
den mit 12% freierFlache eingesetzt. 

Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde unter Wirbeln mit einer Zuiufttemperatur von 60°C und 
Zuluftmenge von 30 m 3 /h auf 40°C Produkttemperatur erwarmt. Das Polyethylenglycol (78.3 g) wurde in einem Becher- 
glas bei Raumtempcratur unLer Ruhreii in VE-Wasser (77,7 g) gelust und bei 1,5 bar Spruhdruck im Ibpsprayverfahreij 
mittels einer Zweistoffduse (1 mm) auf das Enzymgranulat aufgespruht. Wahrend des Spruhens wurde die Zuluftmenge 15 
schrittweise auf 50 m 3 /h erhdht, um die Wirbelung aufrecht zu erhalten. Durch die erwarmte Zuluft wird das Wasser der 
Coatinglosung verdunstet und das Polyethylenglycol legte sich als Schutzhulle um die Granulatpartikel, Die Spruhdauer 
betrug 14 min, wobei die Produkttemperatur auf 40°C gehalten wurde und die Zuiufttemperatur ca, d0°C betrug, An- 
schlieBend wurde das Produkt bei 40°C Produkttemperatur 60min getrocknet, wobei die Zuluftmenge wieder schritt- 
weise auf 40 m 3 /h abgesenkt wurde, um einen Abrieb der Coatinghulle moglichst gering zu halten. Das Produkt wurde 20 
unter Wirbeln auf 30°C Produkttemperatur abgekuhlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 4 bis 5% 
Phytase-Akiivitat: ca, 6 000 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit relativ glatter Oberflache, geschlossene Hiilie. 25 

Beispiel 3 

Wirbelbettcoaling mil einer Polyethylenglycol 6000-Schmelze 

30 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phy tasehaitiges Granuiat mit einem Restfeuchtegehait von 6 bis 
7% und einer Aktivita't von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine JComgroBe von maximal 850 um und eine mittlere 
PartikelgroBe von 600 um (Sieb analyse). 

Als Coatingmaterial wurde Polyethylenglycol 6000 der Fa. SERVA (Lot. 09515, Restfeuchtegehait von < 1%), ver- 
wendet Fur die Versuchsdurchfiihrung wurde ein Laborwirbelbett Aeromat Typ MP-1 der Fa, Niro-Aeromatic verwen- 35 
del, Ais VorlagegefaB wurde ein Kunststoffkonus mit einem Anstromboden-Durchmesser von 110 mm und ein Lochbo- 
den mit 12% freier Flache eingesetzL 

Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde unter Wirbeln mit einer Luftmenge von 30 rn 3 /h auf 40°C 
Produkttemperatur erwarmt, Das Polyethylenglycol (78,3 g) wurde im Becherglas in einem Oibad bei 120°C aufge- 
schmolzen und bei 2,5 bar Spriihdruck mit beheiztem Sprtihgas von 80 bis 95°€ mittels einer Zweistoffduse (1 mm) im 40 
Topsprayverfahren auf das Enzymgranulat aufgespruht. Wahrend des Spruhens wurde das Coatingmaterial und die Ein- 
saugleitung auf 100 bis 120°C beheizt, um einen feinen Spruhnebel zu erhalten, so dass sich eine gleichmaBige Coating- 
schicht um die Partikel bildet und diese geschlossen umhullt Die Spruhdauer betrug 12 min. wobei die Produkttempera- 
tur auf 40°C gehalten wurde und die Zuluft 35 bis 40°C betrug. AnschlieBend wurde das Produkt in 50 min unter Wirbeln 
bei 30 m 3 /h Zuluft auf 30°C abgekuhlt. 45 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 4% 
Phytase-Aktivitat: ca. 6 000 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter Oberflache. 

50 

Beispiel 4 

Wirbelbettcoating mit einer Schmelze eines Polyoxyethylen-Polyoxypropylea-Blockpolymeren 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phytasehaltiges Granuiat mit einem Restfeuchtegehait von 6 bis 55 
7% und einer Aktivltat von ca. 6 500 LJ/g, Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 pm und eine mittlere 
Panikelgrofie von 600 um (Siebanaiyse). 

Ais Coatingmaterial wurde Lutroi F6"8 (Polyoxyethylen-Polyoxypropyien Blockpolymer, BASF Lot, 70-0243, mit ei- 
nem Restfeuchtegehait von < 1%) verwendet, Fur die Versuchsdurchfiihrung wurde ein Wirbelbett Typ GPCG5 mit ei- 
nem Behaltervolumen von 20 1 mit einer Zweistoffduse (1,5 mm) und als Binsatz ein Boden-lVp PZ 100 pm verwendet. 60 

Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (5 kg) wurde unter Wirbeln mit einer Luftmenge von 30 iTrVh auf 43 U C 
Produkttemperatur erwarmt, Das Lutroi F68 (1 kg) wurde als Schmelze (120°C) mit beheiztem Sprlihgas von 100°C und 
3 bar auf das Enzymgranulat aufgespruht Wahrend des Spriihprozesses wurde die Luftmenge auf 50 m 3 /h erhoht, um die 
Wirbelschichthohe zu halten. Die Spruhdauer betrug 64 min. wobei die Produkttemperatur 43 bis 48°C und die Zuiuft- 
temperatur 44 bis 45°C betrug. AnschlieBend wurde das Produkt unter Wirbeln bei 45 nrVh Zuluft auf 26°C abgekuhlt. 65 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 5-7% 
Phytase-Aktivitat: ca. 5 400 U/g 
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Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter, tropfenartiger Oberflache 

Vergleichsbeispiel 1 

5 Wirbelhettcoating mit einer Fett-Schmelze 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 um und eine mittlere 
PartikelgroBe von 700 um (Siebanalyse), 

to Als Coatingmaterial winds Fett (gehHrtcter Rindcrtalg dcr Fa, Henkcl, EDENOR NITTT-G CAS-NR, 67.701 -27-3, mit 
einem Restfeuchtegehalt von < 1%) verwendet. Fur die Versuchsdurchfuhrung wurde ein Laborwirbelbett Aeromat Typ 
M3M der Fa. Niro-Aeromatic verwendet. Als Vorlagegefaft wurde ein Metallkonus mit einem Anstromboden-Durch- 
messer von 110 mm und ein Lochboden mit 12% freier Flache eingesetzt. 

Das im WirbelbeiL vorgelegte En&ymgranulat (750 g) wurde unter Wiibelii mil einer Luftiiienge vun 50 iu?/h uuf 45*0 

15 Produkttemperatur erwarmt. Das Fett (321 g) wurde im Becherglas in einem Olbad bei 100°C aufgeschmolzen und bei 
3 bar Spriihdruck mit beheiztem Spruhgas von 85-90°C durch Unterdruckeinsaugung tiber eine beheizte Leitung im 
Topsprayverfahren mit einer 1 mm Zweistoffdiise auf das Enzymgranulat aufgespriiht, Wahrend des Spriihens wird das 
Coatingmaterial und die Eiosaugleitung auf 100 bis 120°C beheizt, um einen feinen Sprufmebel zu erhalten, damit sich 
eine gleichmaBxge Coatingschicht um die Partikel bildet und diese geschiossen umhulit. Wahrend des Spruhprozesses 

20 wurde die Luftmenge auf 60 m 3 /h erhobt, um die Wirbelschichthdhe zu halten, Die Spriihdauer betrug 15 min, wobei die 
Produkttemperatur 45 bis 48°C und die Zulufttemperatur ca. 45°C betrug. AnsehlieBend wurde das Produkt unter Wu> 
beln bei 50 m 3 /h Zuiuft auf 30 U C abgektihlt. 

Man erbieit ein Produkt mit folgenden Kenndaten; 
Restfeuchte; 6-8% 

25 Phytase-Aktivitat: ca. 5 500 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter Oberflache, geschlossene Hulle. 

Beispiel 5 

30 Wirbelbettcoating mit einer wassrigen Dispersion von Polyvinylacetat 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 Mm und eine mittlere 
PartikelgroBe von 570 um (Siebanalyse). 

35 Als Coatingmaterial wurde eine Polyvinylacetat-Dispersion, stabilisiert mit Polyvinylpyrrolidon (Kollicoat SR 30D, 
BASF Prod. Nr. 201076, Lot. 18-0847 mit einem Feststoffgehalt von 30%) verwendet. Als Coaringzusatz wurde Mikro- 
kristalTine Cellulose AVTCRT , pTT 105 Lot. 00587 der Fa. SWA eingesetzt Fiir die Verauchsdurchfiihning wurde ein 
Laborwirbelbett Aeromat Typ MP-1 der Fa. Niro-Aeromatic verwendet. Als VorlagegefaS wurde ein Kunststoffkonus 
mit einem Anstromboden-Durchmesser von 170 mm und ein Lochboden mit 16% freier Flache eingesetzt. 

40 Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde bei Raumtemperatur mit einer Zu luftmenge von 35 m 3 /h 
gewirbelt. Es wurde eine Dispersion aus AVICEL pH 105 (97 7 9 g) und VE-Wasser (310 g) unter 30-minutigem Ruhren 
bei Raumtemperatur in einem Becherglas hergestellt und diese in die Kollicoat-Dispersion (467 g) elngeruhrt. Dieses Di- 
spersionsgemisch wurde mit einer Zweistoffdiise (1,2 mm) bei einer Zulufttemperatur von 35°C, Zuluftmenge von 
45 m 3 /h ? bei 1,5 bar durch Forderung mit einer Membranpumpe auf das Enzymgranulat aufgespruht. Die Produkttempe- 

45 ratur betrugt wahrend des Spriihens 17 bis 20°C, Die Dispersion wurde im Topsprayverfahren auf das Enzymgranulat 
aufgesprUht Dabei verdunstet das Wasser der Coatinglosung und die Kollicoatpartikel umhiillen die Granulatteilchen 
und verkleben auf deren Oberflache (Coating). Um die starken Verklebungseigenschaften (Filmbildung) von Kollicoat 
zu mildern, wurde Mikrokristalline Cellulose zugesetzt Wahrend des Spriihens wurde die Zuluftmenge schrittweise auf 
65 m 3 /h erhoht, um die Wirbelung aufreeht zu orhalt.cn. Die Spnihdauer betmg 43 min. Anschlicfrend wurde das Produkt 

50 bei 20 bis 26 W Produkttemperatur 80 min getrocknet, wobei die Zuluftmenge auf 55 m 3 /h abgesenkt wurde, um ein Ab- 
rieb der Coatinghulle moglichst gering zu halten. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 1% 
Phytase-Aktivitat; ca, 4 700 U/g 

55 Aussehen (Mkroskop): Partikel mit glatter Oberflache, geschlossene Hulle. 

Beispiel (j 

Mischercoating mit einer Polyethylenglycol 6000-Schmelze 

60 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 Jim und eine mittlere 
PardkelgroGe von ca. 600 um (Siebanalyse). Als Coatingmaterial wurde Polyethylenglycol 6000 der Fa, SERVA (Lot. 
09515 mit einem Restfeuchtegehalt von < 1%) verwendet. Fur die Versuchsdurchfuhrung wurde ein Lodigemischer Typ 
65 M 5 R mit Pflugscharen und 5 1 Fassungsvermdgen verwendet. 

Das im Mischer vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde unter Mischen von 170 U/rnin auf 56°C temperiert An- 
schlieSend wurde ein Teii der 100°C heiBen Poiyethylenglycolschmelze dazugegeben, bis das Produkt anfing zu verkle- 
ben, Durch Kiihlen tiber die Behalterwand wurde die Produkttemperatur bei 50 bis 54°C gehalten, bis die Masse horno- 
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gen war. Ab 50°C zerfielen die Verklebungen wieder und die restliche Schmelze (Gesamtmenge 233 g) wurde zugege- 
ben. Beim langsamen Abkuhlen de-g Produktes erstarrte das Polyethylen glycol und umschloss die- Partikel vollstandig, 
Das gecoatete Produkt wurde bei 48 bis 46°C 5 Minuten bei 220 U/min nachgemischt und dann bei gleicher Ruhrge- 
schwindigkeit auf 36°C abgekiihlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Ksnndaten: 5 
Restfeuchte: 2 bis 3% 
Phytase-Akdvitat: ca. 5 000 U/g 
Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter Oberflache 

VcrglQichsbcispiQi 2 io 

Mischercoating mit einer Fett-Schmelze 

Bei dvm zu cuatenden Pix?dukt handcltc cs sich urn cm phy taschaltigos Or&nulat mit eincm Restfeuchtegthalt von 6 bis 
%% und eioer Aktivitat von ca, 6 500 U/g, Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 urn und eine mittlere 15 
Partikelgr$8e von 600 um (Siebanalyse) 

Als Coatingmaterial wurde Fett (geharteter Rindertalg der Fa, Henkel, BDBNOR HTI-G CAS-NR. 67.701-03-5 mit 
einem Restfeuchtegehalt von <: 1%) verwendet Pur die Versuchsdurchfuhrung wurde ein Lodigemischer Typ M 5 R mil 
Pflugscharen und 5 I Fassungsvermogen verwendet. 

Das im Mischer vorgelegteEnzymgranulai (700 g) wurde mit dem Fett (175 g) unterMischen bei 170 U/min auf 55°C 20 
temperiert. Das Fett begann bei 51°C zu schmelzen und legte sich als Film um die Granulate, Ab 55°C begann das Pro- 
dukt zu verkieben. Durch Kuhien uber die Behaiterwand wurde die Produkttemperatur langsam abgesenkt, wobei das 
Fett wieder erstarrte und die Partikel mit einer Schutzhiille umschloss. Beim Erstarren des Fettes wurde die Drehzahl auf 
220 U/min erhoht, so dass die Verklebungen zerfielen, bevor das Produkt eine Temperatur von 36°C erreicht hatte. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 25 
Restfeuchte: 6 bis 8% 
Phytase-Aktivitat: ca, 6 200 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit sehr glatter, geschlossener Oberflache. 

Versuch 1 30 
Bestimmung der Pelletierstabilitat 

Zur Beurteilung der Stabilitat der Futtermittelenzyme beim Pelletieren wurde eine Standardpelletierung festgelegi 
Dazu wird zur Verbesserung der analytischen Gehaltsbestimmungen die Dosierung im Futter erhoht Die Pelletierung 35 
wird so gefahren, dass stets eine Pellettemperatur von 80 bis 85 °C erreicht wird, Vom pelletierten Futter wird die Akti- 
vitat des Enzyms im Vergleich zur Ausgangsaktivitat bestimmt. Gegebenenfalls nach Korrektur um den Gehalt an En- 
zym, der nativ vorhanden ist, kann die Retention berechnet werden. Zur Kontrolle wird stets eine "Standardprobe 1 ' mit- 
pelletiert und entsprechend analysiert. 

Die Analysenmethode fur Phytase ist in verschiedenen Veroffentlichungen beschrieben: Simple and Rapid Determi- 40 
nation of Phytase. Activity, Engelen ef a1. p Journal of AOAC International, Vol, 77, No. 3, 1 994.; Phytase Activity, General 
Tests and Assays, Food Chemicals Codex (FCC), IV, 1996, p. 808-810; Bestimmung der Phytaseaktivitat in Enzymstan- 
dardmaterialien und Enzympraparaten VDLUFA-Methodenbuch, Band IE, 4. Erg. 1997; oder Bestimmung der Phytase- 
akdvitat in Futtermitteln und Vormischungen VDLUFA-Methodenbuch, Band IH, 4. Erg. 1997. 

Als Futter wird stets ein "Standardf utter" mit folgender Zusammensetzung eingesetzt: 45 


Mais 

20,7% 

Gerste 

40,0% 

Manjok 

10,0% 

Hafer 

13,0% 

Soja 

3,0% 

Fischmehl 

3,0% 

Weizengriefikleie 

0,84% 

Sojaol 

0,5% 

Kalk 

1,2% 

Salze 

0,2% 

Spurenelemente 

0,06% 

Methionin 

0,05% 

Chonlinchlorid (50%) 

0,05% 

Ca-Propionat 

0,4% 


100% 


50 


60 


Die in obigen Beispielen hergestellten gecoateten Granulate wurden mit obigem Standardfutter vermischt (Anteil 
500 ppm), pelletiert und auf relative Verbesserung der Retention der Enzymaktivitat analysiert. Die Brgebnisse sind in 65 
folgender Tabelle 1 zusamrxiengefasst. 
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Tabelie 1 


Erzieite Pelle tiers t abi lit a t durch Coating- t)bersicht 


5 

BSD* 

Nr r 

Coatina— 

SuLsLamz 

V-*- K* \A * 4- *J- 


till LCXJ. 

f 


rei, vexoesseiung 
aeiT Keiien t xon 


1 

PVA 

L 

9,5 

85 

19/66 

10 

2 

PSG 6000 

Ii 

10 

84 

15/71 


3 

PEG 6000 

S 

10 

84 

15/74 


4 

F68 

S 

16 

85 

23/73 


VI 

Fett 

s 

30 

80 

24/74 

15 

5 

SR 30 D 

D 

25 

84 

30/82 

6 

PEG 6000 

s 

25 

80 

26/67 


V2 

Fett 

s 

20 

80 

25/79 


Lt Losung, S; Schmelze, D; Dispersion 
20 i) Gew.-% 


rel* Verbesserung der Retention der Enzymaktivitat nach Pel- 
letierung; [(Retention mit Coating - Retention ohne Coating) 
: Retention ohne Coating] • 100 / Retention mit Coating 


Berechnungsbeispiel 


30 Retention mit Coating; 66%; Retention ohne Coating: 55,5%, 
Rechnung: ((66-55,5) : 55,5) ■ 100= 19; 
Angabe in der Tabelie 1: 19/66 


35 


Patentanspruche 


L Verfahren zur Herstellung eines polymerbeschichteten, granulierten, enzymhaltigen Futtermittelzusatzes, wobei 
man 

(1) ein Gemisch umfassend einen futtermitteltauglichen Trager und wenigstens ein Enzym zu einem Rohgra- 
nulat verarbeitet; 

40 (2) das Rohgranuiat mit einem futtermitteltauglichen organischen Polymer beschichtet, indem man das Roh- 

gruiulat 

(2a) in einem Wirbeibett mit einer Schmelze, einer Losung oder einer Dispersion des organischen Poly- 
mers bespru'ht oder in einem Wirbeibett eine Fulverbeschichtung mit dem organischen Polymer durch- 
fuhrt; oder 

45 (2b) in einem Mischer mit einer Schmete, einer Losung oder einer Dispersion des organischen Polymers 

beschichtet oder eine Fulverbeschichtung mit dem organischen Polymer durchfuhrt; 
und das jeweils erhaltene polymerbeschichtete Granulat gegebenenfalls nachtrocknet, abkiihlt und/oder von 
Grobanteilen befreit 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man cin Gemisch, umfassend den f uttcrmittcitaugli- 
50 chen Trager und eine Losung wenigstens eines Bnzyms durch Extrusion, Mischergranuiation, Wirbelschichtgranu- 

Lation, Telleragglomeration oder Kompakderung zu einem Rohgranuiat verarbeitet, 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass man das feuchte Rohgra- 
nuiat vor Durchfuhrung der Polymerbeschichtung sphaionisiert 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass man die Granulierung und/ 
55 oder Polymerbeschichtung kontinuierlich oder diskontinuierlich durchfuhrt 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass das Rohgranuiat eine enge 
KorngroSenverteilung aufweist. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass man das Rohgranuiat mit 
einer wassrigen oder nichtwassrigen Losung oder Dispersion des organischen Polymers beschichtet. 

60 7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man zur Beschichtung eine 10 bis 50 gew.-%ige 
wassrige oder nicht wassrige Losung wenigstens eines Polymers einsetzt, das ausgewahlt ist unter 

a) Polyalkylenglykolen, insbesondere Polyethylenglykolen, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von 
etwa 400 bis 15 000; 

b) Polyalkylenoxid-Polymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
65 4000 bis 20 000, insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen und Poiyoxypropyien; 

c) Polyvinylpyrrolidon mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 7000 bis 1000 000; 

d) Vmylpyrrolidon/Vmylacetat-Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 30 000 
bis 100 000; 
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e) Polyvmylalkohoi mil einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 20 000 bis 100 000; und 

f) Kydroxypropylmethylcelluioee mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 6000 bis 80 000. 

8. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man zur Beschichtung eine 10 bis 40 gew,-%ige 
wassrige oder nichtwassrige Dispersion oder Losung wenigstens eines Polymers einsetzt, das ausgewMt ist unter: 

a) AlkyI(meih)acryIat-Polymeren und -Copoiymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 5 
100 000 bis 1000 000; in3bosondcxc Bthylacryi^t/Mcthylmcthacrylat-Copolymoron und Mothyiacrylat/Bthyl- 
acrylat-Copolymeren; und 

b) PoLyvinylacetat mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 250 000 bis 700 000, ggf. stabili- 
siert mit Polyvinylpyrrolidon. 

9. Verfahren nach einem dcr Anspruche- 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man eine Pulverbeschichtung mit ci- io 
nem Pulver eines festen Polymers durchfiihrt, das ausgewahlt ist unter Hydroxypropylmethylcellulosen mit einem 
zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 6000 bis 80 000; im Gemisch mit einem Weichmacher. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man zur Beschichtung eine 
Schmelze wenigstens eines Pulymers verwendet, das ausgewahlt ist unLer: 

a) Polyalkylenglykolen, insbesondere Polyethylenglykolen, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von 15 
etwa 1000 bis 15000; 

b) Polyalkylenoxid-Poiymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
4000 bis 20000, insbesondere Blockcopotymeren von Polyoxyethyien und Polyoxypropylen; 

11. Granulierter, polymerbeschichteter Futtermittelzusatz, umfassend eine feste granulierte Mischung aus einem 
futtermitteltauglichen Trager und wenigstens einem Enzym, beschichtet mit einem futtermitteltauglichen organi- 20 
schen Polymer, ausgewahlt unter: 

a) Polyalkylenglykolen, insbesondere PolyethylenglyLcolen, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von 
etwa 400 bis 15 000; 

b) Poiyalkyienoxid-Polymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
4000 bis 20 000, insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethyien und Polyoxypropylen; 25 

c) Polyvinylpyrrolidon mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 7000 bis 1000 000; 

d) Vinylpyrrolidon/Vinylacetat-Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 30 000 
bis 100 000; 

e) Polyvinylalkohol mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 20 000 bis 100 000; 

f) Hydroxypropylmethyicellulose mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 6000 bis 80 000; 30 

g) Alkyl(meth)acrylat~Polymeren und -Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
100 000 bis 1000 000, insbesondere Ethyiacrylat/Methylmethacrylat-Copolymereo und Methylacrylat/Ethyl- 
acrylat-Copolymerem 

h) Polyvinylacetat mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 250 000 bis 700 000, ggf. stabili- 
siert mit Polyvinylpyrrolidone 35 

12. Futtermittelzusatz nach Anspruch 11, gekennzeichnet durch eine mittlere KorngroGe von etwa 0,4 bis 2 mm 
anfweisen. 

13. Futtermittelzusatz nach Anspruch 11 oder 12, dadurch gekennzeichnet, dass er wenigstens ein Enzym enthalt, 
das ausgewahlt ist unter Oxidoreduktasen, Transferase^ Lyasen, Xsomerasen, Ligasen, Phosphatasen und Hydrola- 
ses 40 

14. Futtermittelzusatz nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass die Hydrolase ein Nichtstarkepolysaccha- 
rid-spaltendes Enzym ist. 

15. Futtermittelzusatz nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass die Phosphatase Phytase ist. 

16. Futtermittelzusatz nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass er 1 • 10 3 bis 1 « 10 5 U Phytase pro Gramm 
Gesamtgewicht umfasst, 45 

17. Pelletierte Futtermittelzusammensetzung, welche neben ublichen Bestandteilen wenigstens einen Futtermittel- 
zusatz nach einem der Anspruche 11 bis 16 als Beimischung enthait, 

18. Verwendung eines Futtermittelzusatzes nach einem der Anspruche 11 bis 16 zur Herstellung von pelietierten 
Futtemiittelzusammcnsetzungcn. 


Iiierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 
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